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The research on optimization of analytical performance in the determination of phosphorous as P2O5 
content in the coal ash with visible spectrophotometer method has been done. In this research was conducted 
validation visible spectrophotometer method to establish the levels of phosphorus in coal ash. Validation 
parameters used in this research were accuracy, precision, linearity, LOD, LOQ and ruggedness methods. From 
the result of this research, accuracy was stated in percent recovery, precision was stated as a RSD percent, with 
the equation of linearity as y=0,1768x - 0,0076. From the equation, it will be obtained LOD and LOQ values. And 
endurance test methods that varied the length of it digest time. From the results it can be concluded that the 
determination of phosphorous content in the coal ash using visible spectrophotometer method has good precision 
and accuracy, and able to be justified 
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A. PENDAHULUAN 
Batubara merupakan sedimen batuan organik 
yang mudah terbakar dengan komposisi utama 
karbon, hidrogen dan oksigen. Pada saat ini batubara 
merupakan salah satu bahan bakar fosil yang banyak 
digunakan setelah minyak dan gas bumi. Dengan 
semakin menipisnya cadangan minyak dan gas bumi, 
maka batubara menjadi sangat signifikan dan penting. 
Pendapat ini cukup beralasan mengingat bahwa 
cadangan batubara sebagai bahan bakar fosil 
menduduki peringkat pertama di dunia (91%) disusul 
oleh gas (5%) dan sisanya minyak sekitar 4% (Budi, 
1999). 
 Cadangan batubara dunia saat ini masih 
sangat melimpah. Terhitung pada tahun 1990, jumlah 
cadangan batubara dunia diperkirakan mencapai 1.079 
milyar ton dan masih dapat diandalkan sebagai 
sumber energi dunia hingga lebih dari 230 tahun. 
Bahkan diperkirakan dapat mencapai hingga 300 
tahun mendatang. Di Indonesia sendiri hingga tahun 
1991 jumlah batubara yang ditambang sebesar 14.478 
ribu ton dan total cadangan yang diperkirakan sebesar 
38,9 milyar ton (Akhadi, 2000). 
 Batubara merupakan bahan baku pembangkit 
energi dipergunakan untuk industri. Mutu dari 
batubara akan sangat penting dalam menentukan 
peralatan yang dipergunakan. Untuk menentukan 
kualitas batubara, beberapa hal yang harus 
diperhatikan adalah high heating value, total moisture, 
kadar fosfor, klorin dan lain-lain (Sukandarrumidi, 
1995). 
Fosfor putih bersifat sangat reaktif, memancarkan 
cahaya, mudah terbakar di udara, beracun. Ketika 
fosfor putih ditembakan atau dibakar udara maka akan 
bereaksi dengan oksigen membentuk fosfor 
pentaoksida (P2O5). Walaupun fosfor berbahaya 
namun yang paling berbahaya yaitu terletak pada 
proses pembakaran fosfor dan hasil pembakaran 
fosfor bukan pada ledakannya. Asap yang dihasilkan 
sangat berbahaya karena selain beracun asap inipun 
bersifat korosif atau dapat pula bereaksi dengan 
organ-organ tubuh manusia. 
Pemanfaatan suatu jenis batubara tertentu perlu 
diketahui suatu set data kualitas batubara yang 
diperlukan untuk suatu keperluan tertentu. Data ini 
dapat diperoleh dari hasil suatu analisis pengujian. 
Dari sekian banyak parameter kualitas batubara, 
biasanya hanya beberapa saja yang sangat bermakna 
dalam melanjutkan suatu kemanfaatan tertentu 
(Sukandarrumidi, 1995). Salah satunya penentuan 
kadar fosfor dalam abu batubara. 
Penentuan kadar fosfor pada abu batubara 
dilakukan dengan menggunakan instrumen 
spektrofotometer Visible. Namun penggunaan 
instrumen spektrofotometer juga memerlukan 
pengujian yang dilakukan secara berkala untuk 
mengetahui apakah instrumen yang digunakan masih 
dalam kondisi baik atau tidak, biasa disebut dengan 
validasi. Validasi adalah konfirmasi melalui pengujian 
dan penyediaan bukti objektif bahwa persyaratan 
tertentu untuk suatu maksud terpenuhi. 
Oleh karena itu penelitian mengenai validasi 
metode spektrofotometer visible dengan uji akurasi, 
presisi, liniearitas, dan limit deteksi untuk menentukan 
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kadar fosfor perlu dilakukan. Agar laboratorium jasa 
dan analisa batubara dapat memiliki data yang valid 
mengenai optimasi kinerja analitik. Diharapkan 
penelitian ini dapat membantu perusahaan untuk 
mengetahui apakah spektrofotometer yang digunakan 
hasilnya benar-benar dapat dikatakan valid dan dapat 
dipertanggung jawabkan. 
 
B. METODOLOGI PENELITIAN 
2.1. Alat 
Peralatan yang digunakan untuk  menjadikan 
abu batubara adalah  furnace. Untuk mengetahui 
kadar fosfor yang ada pada abu batubara digunakan  
spektrofotometer Visible thermo scientific genesys 20. 
Untuk mengubah ukuran batubara menjadi kecil 
digunakan  oven pengering (air-drying oven), hammer 
crusher, hopper dan feeder, RSD (rotary sample 
divider),raymond mill, dish ash, lumpang porselin. 
Sedangkan alat-alat lain yang digunakan pada 
penelitian ini yaitu: labu takar, hot plate, pipet 
volume, bulp, botol pfte, gelas beaker, gelas ukur, 




Bahan-bahan yang digunakan dalam penelitian 
ini adalah sampel abu batu bara, ASRM 10-2, padatan 
KH2PO4, larutan HF, larutan HCl, padatan asam borat, 
larutan ammonium molibdovanadat, larutan CsCl2, 
larutan HNO3, aqubidest, 
 
2.3. Prosedur Penelitian 
Digest sampel 
Sebanyak ± 0,2000 gr sampe abu batubara 
ditimbang menggunakan neraca sartorius. Dimasukan 
ke dalam botol pfte dan ditambahkan 1 mL larutan 
asam hidroklorit, 4 mL larutan HF. Kemudian larutan 
digest dimasukkan ke dalam oven dengan suhu 105 oC 
dan dipanaskan ± 2 jam. Setelah 2 jam larutan digest 
dikeluarkan dan ditambahkan larutan asam borat 40 
mL. Larutan dipanaskan lagi ke dalam oven dengan 
suhu yang sama selama 1 jam. 
Persiapan Sampel 
Sebanyak 10 mL larutan CsCl2 diambil kemudian 
dimasukkan ke dalam labu takar 25 mL. Kemudian 
larutan CsCl2 ditambahkan 10 mL sampel yang telah 
didigest dan ditambahkan aquabides hingga tanda tera 
dan dihomogenkan. 
Analisis Fosfor 
Sampel larutan yang telah didigest dan ambil 10 
mL kemudian masukkan ke dalam labu takar ukuran 
25 mL. Kemudian 5 mL larutan amonium  
molibdovanadat dimasukkan ke dalam labu takar dan 
diencerkan sampai dengan 25 mL menggunakan 
aquabidest. Spektrofotometer disiapkan sebelum 
digunakan. Aquabidest dimasukkan ke dalam kuvet 
dan uji nilai blanko nya. Kemudian larutan sampel 
dimasukkan ke dalam kuvet dan uji nilai 
absorbansinya pada λ = 430 nm. 
 
2.4. Penentuan Ketepatan (Akurasi)  
Akurasi metode analisa ditentukan dengan 
melakukan analisa sebanyak 10 kali. Tiap-tiap hasil 
yang didapatkan selanjutnya dibandingkan dengan 
nilai rata-rata pengulangan 10 kali yang didapat pada 
penentuan presisi metode analisa sebelumnya. Nilai 
rata-rata digunakan sebagai acuan/standar. 
Perbandingan tersebut ditunjukkan sebagai % 
recovery. 
Penentuan Ketelitian (Presisi)  
 Pengulangan analisa dilakukan sebanyak 10 
kali. Presisi metode analisa dinilai berdasarkan 
simpangan baku yang didapat. 
 
2.5. Uji Liniearitas 
 Sejumlah 2,197 gr ±0,0005 standar fosfor 
ditimbang menggunakan neraca sartorius, kemudian 
pengenceran bertingkat dilakukan dengan 
menggunakan pelarut aquabidest sehingga 
mendapatkan 9 (sembilan) konsentrasi: 0,25 ppm; 0,5 
ppm; 0,75 ppm; 1,0 ppm; 2,0 ppm; 4,0 ppm; 6,0 ppm; 
8,0 ppm; 10,0 ppm. Ukur serapan dari tiap konsentrasi 
dengan menggunakan spektrofotometer UV-Vis 
dengan panjang gelombang 430 nm dan dihitung nilai 
koefisien korelasi (r). Nilai r didapat dari analisis 
regresi linier. 
Uji LOD&LOQ 
Dalam penelitian ini LOD ditentukan dengan 
mengukur harga absorbansi dari konsentrasi fosfor 
terkecil yang masih dapat ditentukan dan dibedakan 
dari absorbansi yang diberikan oleh blanko dengan 
beberapa kali pengukuran. Besar limit deteksi 
biasanya dinyatakan dengan nilai rata-rata blangko + 
3S, dimana S adalah standar deviasi. 
Dalam penelitian ini LOQ ditentukan dengan 
mengukur harga absorbansi dari konsentrasi fosfor 
terkecil yang masih dapat ditentukan dan dibedakan 
dari absorbansi yang diberikan oleh blanko 
denganbeberapa kali pengukuran. Besar limit 
kuantitasi biasanya dinyatakan dengan nilai rata-rata 
blangko + 10S, dimana S adalah standar deviasi. 
 
Uji Ketahanan Metode 
Uji ketahanan metode dilakukan dengan 
memvariasi kondisi analisis sedemikian rupa dan 
mengukur pengaruhnya terhadap presisi dan akurasi 
yang dicapai (setiap perubahan kondisi dilakukan satu 
kali analisis saja). Pada proses digest sampel 
dilakukan pemanasan selama 3 jam dengan suhu 105 
oC, namun pada uji ketahanan metode ini digest 
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dilakukan selama 2 jam dengan suhu 105 oC dan 
digest selama 4 jam dengan suhu yang sama. Hasil 
analisa yang didapat diuji pengaruhnya terhadap 
akurasi dan presisi. 
 
 
C. HASIL DAN PEMBAHASAN  
Penentuan Akurasi (Kecermatan) 
 



















































Pada penentuan akurasi metode 
spektrofotometer visible, analisa dilakukan sebanyak 
sepuluh kali dan nilai rata-rata kadar P2O5 adalah 
1,136%. Nilai ini selanjutnya digunakan sebagai nilai 
rata-rata hasil yang akan dibandingkan dengan nilai 
acuan/standar. Menurut Green (1996) untuk akurasi 
dianggap baik berada pada toleransi perolehan 
kembali (% recovery) 10% atau dalam range 90-
110%. Pada tabel diatas diketahui bahwa nilai % 
recovery terdapat dalam range yang ditetapkan yaitu 
90-110%. Sehingga dapat dikatakan bahwa metode 
spektrofotometer visible yang digunakan mempunyai 
akurasi yang baik.  
 
Penentuan Presisi  
Tabel 3.2. Data hasil penentuan presisi metode 
spektrofotometer visible  



























Dalam penentuan presisi metode 
spektrofotometer visible pada analisa P2O5 dilakukan 
sepuluh kali pengulangan. Pada penetepan presisi ini 
juga menggunakan ASRM 10-2 yang sudah memiliki 
nilai acuan/standar yaitu 1,13%. Dari sepuluh kali 
pengulangan didapat nilai rata-rata yakni 1,13%. Yang 
kemudian ditetapkan nilai SD nya dan diuji pada % 
RSD. Menurut Sumardi (2005) keseksamaan (presisi) 
dinyatakan dengan persentase Relative Standar 
Deviasion (% RSD) dengan batas-batas yang masih 
dapat diterima berdasarkan ketelitiannya. Tingkat 
ketelitiannya terdiri dari: RSD ≤ 1% = sangat teliti, 
1% <   RSD ≤ 2% = teliti, 2% < RSD < 5% = 
ketelitian sedang, RSD > 5% = ketelitian rendah. 
Berdasarkan tabel diatas didapatkan % RSD = 3,18%, 
sehingga dapat disimpulkan metode spektrofotometer 
visible pada penetapan kadar P2O5 ini memiliki 
ketelitian yang sedang.  
Penentuan Uji Liniearitas 
 
 
Gambar 3.1. Data Liniearitas Larutan Standar P2O5 
 
Berdasarkan data analisa pada gambar 3.1 
nilai absorbansi yang berada pada linier y = 0,1768x - 
0,0076 dengan nilai regresi linier yaitu (R2 = 0,9959). 
Daerah ini memiliki regresi linier yang lebih tinggi 
dari regresi linier yang ditetapkan yaitu R > 0,995 
pada kelayakan metode analisis. Sehingga liniearitas 
ini memiliki hasil yang baik. 
 
Penentuan Uji LOD&LOQ 
Tabel 3.3. Data LOD dan LOQ  















































jumlah 32,5 5,676 5,6776 0,01332064 
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Dari perhitungan secara statistik 
menggunakan kurva standar fosfor yang diperoleh 
dari tabel 3.4, maka diperoleh nilai LOD 0,740205848 
ppm dan LOQ 2,467352828 ppm. 
 
Uji Ketahanan Metode 
Proses digest 2 jam 
Tabel 3.4. Data hasil uji ketahanan metode dalam 



















































Pada penentuan akurasi digest selama 2 jam 
dilakukan analisa sebanyak sepuluh kali dan nilai rata-
rata kadar P2O5 yang didapat sebesar 0,18%. Nilai ini 
selanjutnya digunakan sebagai acuan atau standar 
pada uji recovery. Menurut Green (1996) untuk 
akurasi dianggap baik berada pada toleransi perolehan 
kembali (% recovery) 10% atau dalam range 90-
110%. Persen perolehan kembali yang didapatkan 
pada analisa kadar P2O5 dapat dilihat pada tabel 3.4. 
Dari hasil analisis tersebut dapat disimpulkan bahwa 
pada waktu yang telah divariasikan selama 2 jam, 
hasil yang didapat mempunyai akurasi yang baik 
karena masih terdapat dalam range yang ditetapkan 
yaitu 90- 110%. 
 
Tabel 3.5. Data hasil uji ketahanan metode dalam 
penentuan presisi variasi  waktu digest 2 
jam 




























Presisi juga dilakukan dalam uji ketahanan 
metode ini untuk mengetahui ketelitian yang didapat 
jika memvariasikan lama waktu digest. Hasil analisa 
presisi waktu digest selama 2 jam ditunjukkan pada 
tabel 3.5. Berdasarkan hasil uji tersebut menunjukkan 
bahwa % RSD memiliki nilai 2,61%. Menurut 
Sumardi (2005) jika % RSD memiliki range 2% < 
RSD < 5% = ketelitian sedang, sehingga hasil presisi 
pada lama waktu digest 2 jam memiliki ketelitian 
sedang. 
 
Proses Digest 3 jam 
Tabel 3.6. Data hasil uji ketahanan metode dalam 



















































Pada penentuan akurasi digest selama 3 jam dilakukan 
analisa sebanyak sepuluh kali dan nilai rata-rata kadar 
P2O5 yang didapat sebesar 0,17%. Nilai ini 
selanjutnya digunakan sebagai acuan atau standar 
pada uji recovery. Menurut Green (1996) untuk 
akurasi dianggap baik berada pada toleransi perolehan 
kembali (% recovery) 10% atau dalam range 90-
110%. Persen perolehan kembali yang didapatkan 
pada analisa kadar P2O5 dapat dilihat pada tabel 3.6. 
Dari hasil analisis tersebut dapat disimpulkan bahwa 
pada waktu yang telah divariasikan selama 3 jam, 
hasil yang didapat mempunyai akurasi yang baik 
karena masih terdapat dalam range yang ditetapkan 
yaitu 90-110%. 
Presisi juga dilakukan dalam uji ketahanan 
metode ini untuk mengetahui ketelitian yang didapat 
jika memvariasikan lama waktu digest. Hasil analisa 
presisi waktu digest selama 3 jam ditunjukkan pada 
tabel 3.7. Berdasarkan hasil uji tersebut menunjukkan 
bahwa % RSD memiliki nilai 2,45%. Menurut 
Sumardi (2005) jika % RSD memiliki range 2 % < 
RSD < 5% = ketelitian sedang, sehingga hasil presisi 
pada lama waktu digest 3 jam memiliki ketelitian 
sedang. 
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Tabel 3.7. Data hasil uji ketahanan metode dalam 
penentuan presisi variasi  waktu digest 3 
jam 




























Proses Digest 4 jam 
Pada penentuan akurasi digest selama 4 jam 
dilakukan analisa sebanyak sepuluh kali dan nilai rata-
rata kadar P2O5 yang didapat sebesar 0,27%. Nilai ini 
selanjutnya digunakan sebagai acuan atau standar 
pada uji recovery. Menurut Green (1996) untuk 
akurasi dianggap baik berada pada toleransi perolehan 
kembali (% recovery) 10% atau dalam range 90-
110%.  
 
Tabel 3.8. Data hasil uji ketahanan metode dalam 



















































Persen perolehan kembali yang didapatkan 
pada analisa kadar P2O5 dapat dilihat pada tabel 3.8. 
Pada pengambilan data ke sepuluh memiliki % 
recovery yang melebihi range yang telah ditetapkan. 
Namun, nilai recovery rata-rata dari ke sepuluh data 
tersebut tetap masuk dalam range yang telah 
ditetapkan. Sehingga dapat disimpulkan pada lama 
waktu digest 4 jam masih memiliki nilai akurasi yang 
baik. 
 
Tabel 3.9. Data hasil uji ketahanan metode dalam 
penentuan presisi variasi  waktu digest 4 
jam 




























Presisi juga dilakukan dalam uji ketahanan 
metode ini untuk mengetahui ketelitian yang didapat 
jika memvariasikan lama waktu digest. Hasil analisa 
presisi waktu digest selama 4 jam ditunjukkan pada 
tabel 3.9. Berdasarkan hasil uji tersebut menunjukkan 
bahwa % RSD memiliki nilai 15,5%. Menurut 
Sumardi (2005) jika % RSD memiliki range RSD > 
5% = ketelitian rendah, sehingga hasil presisi pada 
lama waktu digest 4 jam memiliki ketelitian yang 
rendah. Sehingga dapat disimpulkan waktu digest 4 
jam ini kurang baik untuk diterapkan dalam prosedur 
analisa kadar P2O5 dalam abu batubara. 
Dari hasil tiga variasi waktu yang berbeda, 
maka proses digest selama 3 jam yang paling 
memiliki nilai akurasi dan presisi yang baik sehingga 
waktu ini  baik untuk digunakan dalam prosedur 
penetapan kadar P2O5. Sementara lama waktu digest 2 




Dari hasil penelitian penetapan kadar fosfor 
sebagai P2O5 pada abu batubara dengan metode 
spektrofotometer visible memberikan hasil pengujian 
yang baik dan dapat dipertanggungjawabkan 
ditunjukkan dari hasil pengukuran parameter-
parameter dari kinerja analitik seperti akurasi dengan 
nilai 99,1-102,6%, presisi dinyatakan dengan % RSD 
yaitu 3,18%, liniearitas dengan persamaan y = 0,1768 
x - 0,0076 dan nilai R2 = 0,9959, LOD dengan nilai 
0,740205848 ppm, LOQ dengan nilai 2,467352828 
ppm, dan ketahanan metode dengan hasil akurasi dan 
presisi tidak terpengaruh dengan kondisi analisis yang 
divariasikan lama waktu 2 jam sementara lama waktu 
digest 4 jam presisi terpengaruh dengan kondisi 
sehingga memiliki ketelitian yang rendah. 
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